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Abstract 



An electrically insulating ceramic sintered body suitably used in a ceramic glow plug, for example, is 
formed by firing a mixed powder of 75 to 95 vol % of a basic material, 25 to 5 vol % of an additive and a 
sintering aid The basic material is composed of at least one material selected from the group consisting 
of silicon nitride, aluminum nitride, and beta -sialon. The additive is composed of at least one material 
selected from the group consisting of silicide, carbide, nitride, and boride of metal, the additive having a 
thermal expansion coefficient larger than that of the basic material. And the sintering aid is composed of 
one of alumina in an amount of 3 to 50 wt % of the total amount of the basic material and the additive, 
and spinel in an amount of 2 to 15 wt % of the total amount of the basic material and the additive. The 
sintered body has the structure that particles of the additive cohere and the cohering additive particles 
are dispersed in particles of the basic material so as to be surrounded by the particles of the basic 
material and separated from adjacent cohering additive particles by the particles of the basic material 
When the sintered body is used as a heater supporting member of the ceramic glow plug, the thermal 
expansion coefficient thereof can be controlled in accordance with that of the heater, and a high specific 
resistance of not less than 105 OMEGA cm can be obtained. 
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@ Keramische Gluhkerze und Verfahren zu deren Herstellung 

(57) Keramische Gluhkerze, umfassend ein Heizelement aus 
einem Widerstandsheizdraht und ein elektrisch isolierendes 
Halteetement zur Stutzung das Heizelementes, wobei das 
Halteelement aus zumindest 75 bis 95 VoL-% eines Basisma- 
terials, 25 bis 5 Vol.-% eines Additivs und einem Sinterhilfs- 
mittel, bestehend aus Yttriumoxid sowie einer der Kompo- 
nenten: Aiuminiumoxid in einer Menge von 3 bis 15 Gew.-% 
der Gesamtmenge des Basismaterials und das Additivs und 
Spinell in einer Menge von 2 bis 15 Gew.-% der Gesamt- 
menge des Basismaterials und des Additivs besteht, wobei 
das Basismaterial zumindest ein Material umfaSt, ausge- 
wahlt unter Siiiciumnitrid, Aluminiumnitrid und p-Sialon, 
wobei das Additiv zumindest ein Material umfa&t, ausge- 
wahlt unter einem Siltcid, Carbid, Nitrid oder Borid eines 
Metalls, wobei das Additiv einen thermischen Expansionsko- 
effizienten besitzt, der groSer ist a Is derjenige des Basisma- 
terials, wobei das Basismaterial einen Teilchendurchmesser 
besitzt, der nicht gr6Ser ist als derjenige des Additivs, und 
wobei das Halteelement eine Struktur aufweist, derart da& 
die Teilchen des Additivs aneinanderhangen und umgeben 
sind von Teilchen des Basismaterials, derart, da& sie von 
benachbartan aneinanderhangenden Additivteiichen ge- 
trennt sind, dadurch gekennzeichnet, daS das Mat rial 
und/oder der Gehalt des Additivs derart aing stellt sind, dafi 
der thermlsche Expansionskoaffizi nt des Halteelements 
demjenigen des Heizelements angepaSt ist. 
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Beschreibung 

Sinterkdrper aus Siliciumnitrid (Si 3 N 4 ), Aluminiumnitrid (A1N) und 0-Sialon zeigen einen niedrigen thermi- 
schen Expansionskoeffizienten, und demzufolge wurden sie bei Anwendungen einges tzt, bei denen erne hohe 
5 thermischeSchockbestandigkeiterforderlichist . . . 

Unter p-Sialon versteht man ein vollstandige L6sung von Siliciumnitrid und a-Alummiumoxid, deren therrai- 
scher Expansionskoeffizient innerhalb des Temperaturbereichs von Raumtemperatur bis 1000°C ledighch 
3,0 x 10-7°C betragt und demjenigen des Siliciumnitrids ahnlich ist p-Sialon besitzt folgend Strukturformel: 

10 Si6-zAIzO z N 8 -z(z-0-4^) 

Es ist jedoch gut bekannt, daB beim Verbinden dieser Sinterkdrper mit metallischen Bestandteilen bzw. 
Elementen oder wenn metallische Elemente in diese Sinterkorper eingebettet werden, aufgrund des Unter- 
schieds des thermischen Expansionskoeffizienten zwischen den Sinterkorpern und den metallischen Elementen 
eine thermische Beanspruchung resuitiert, wodurch eine derartige Warmeermudung in den Sinterkdrpern 
entsteht, daB sie einer RiBbildung bzw. Bruchbildung unterliegen. 

Wird beispielsweise ein Sinterkdrper aus S13N4 als Halteelement fur eine Heizvorrichtung einer keramischen 
GlOhkerze verwendet, unterliegt das Halteelement einer RiBbildung an den Teilen, an denen es mit einem 
Metallgeh&use, das das Halteteil bedeckt, und mit einem hierin eingebetteten Wolframdraht verbunden ist 

Weiterhin unterliegen, wenn Sinterkdrper mit verschiedenen thermischen Expansionskoeffizienten miteinan- 
der verbunden sind, diese leicht einer RiB- bzw. Bruchbildung. 

Um derartige Risse von keramischen Sinterkorpern zu verhindern, wurde fiblicherweise deren thermjscher 
Expansionskoeffizient kontrolliert, indem man AhOz, dessen thermischer Expansionskoeffizient hdher ist als 
derjenige des Basismaterials der keramischen Korper, in diesen keramischen Sinterkdrpern dispergiert Jedoch 
ldst sich bei der vorstehend beschriebenen herkommlichen Methode AI2O3 in Si 3 N 4 in fester Phase beim Sintern 
unter Anderung der physikalischen Eigenschaften der keramischen Sinterkorper. Da die Aufldsung von AI2O3 in 
fester Phase fortschreitet, nimmt die Menge an AI2O3 als Material mit hohem thermischen Expansionskoeffizien- 
ten ab, so daB der thermische Expansionskoeffizient des erhaltenen Sinterkdrpers nicht in dem AusmaB wie 
erwartet erhdht ist 

Keramische Sinterkdrper, die zum Teii auch fQr die Verwendung als Heizelemente in GlQhkerzen empfohlen 
wurden, sind hinreichend aus dem Stand der Technik bekannt (vgL US-PS 4,612296; DE-A-34 14 979; EP- 
A-180 928; DE-A-35 12 483; US-PS 4,357,526 sowie EP-A-152 488). 

Ferner war aus der US-PS 4,486,651 eine Verbundgliihkerze mit einem keramischen Heizelement auf der 
Basis Si 3 N4/MoSi 2 und einer Halterung auf der Basis Si 3 N4/Al 2 0 3 bekannt, wobei jeweils der thermische 
35 Ausdehnungskoef fizient durch eine Mischung der beiden Klomponenten variiert bzw. angepaBt wird. 

Aufgabe der Erfindung ist es, eine keramische GlQhkerze, umfassend ein Heizelement und ein elektrisch 
isolierendes Halteelement, bereitzustellen, die sich durch eine erhdhte BestSndigkeit gegenQber wiederholten 
raschen Temperaturanderungen sowie durch eine erhdhte Festigkeit der Verbindungsstellen von Heiz- und 
Halteelementen auszeichnet 

40 Diese Aufgabe wird durch die in den Patentanspriichen 1 und 3 definierte keramische GlOhkerze bzw. durch 
das Verfahrender Patentanspriiche lOund 11 geldst iOCcei 
Die erfindungsgemSBe Gluhkerze unterscheidet sich hierbei von der in der genannten US-PS 4,486,651 
beschriebenen insbesondere durch das Additiv in der Zusammensetzung des Halteelements. Derartige Zusam- 
mensetzungen wurden im Stand der Technik bisher lediglich fQr andere Verwendungszwecke so z. B. fQr 
Schneidwerkzeuge ausgewiesen. Da hierbei kein Zusammenhang mit dem Expansionskoeffizienten und insbe- 
sondere mit der elektrischen Leitf&higkeit erkennbar war, war die Verwendung dieser Zusammensetzungen im 
Rahmen der voriiegenden Problemstellung nicht nahegelegt 

Als Additiv, welches erfindungsgemaB unter einem Silicid, Carbid, Nitrid oder Borid eines Metalls ausgewShlt 
wird, konnen z. B. MoSi2, TiQ TiN, ZrB 2 verwendet werden. 
50 Um die in den PatentansprQchen 1 und 3 genannte und in Fig. 1 dargestellte Struktur zu erhalten, wird AJ2O3 
oder MgAl 2 0 4 jeweils mit geringer Benetzungseigenschaft gegenUber MoSi 2 und hoher Benetzungseigenschaft 
gegeniiber Si3N 4 vorteilhaf t als Sinterhilf smittelbestandteil verwendet 

Das Halteelement wird aus 75 bis 95 VoL-% Basismaterial und 25 bis 5 VoL-% Additiv gebildet Der 
Teilchendurchmesser des Basismaterials ist gegenQber demjenigen des Additivs gleich oder geringer. 

In dem Halteelement sind die aneinanderh&ngenden Teilchen des elektrisch leitenden Additivs, wie M0S12, von 
elektrisch isolierendem Basismaterial umgeben und von benachbarten, aneinanderhangenden Teilchen, wie in 
Fig. 1, getrennt Daher weist das Halteelement eine elektrisch isolierende Eigenschaft auf. 

Ferner zeigt das Halteelement aufgrund des Additivs einen thermischen Expansionskoeffizienten, der grdBer 
ist als derjenige des Basismaterials. ••_■_* ^- r-u^ 

Das bei der Erfindung verwendete Additiv ldst das Basismaterial m fester Phase nicht beim SmterrL Dies f uhrt 
zu physikalischen Eigenschaften, die nicht verandert werden. 

Um dem Halte lement elektrische Isoliereigenschaften, d h. einen hohen spezifischen Widerstand von w 
Ohm • cm oder mehr, zu verleihen, wird Aluminiumoxid als Sinterhilfsmittel in einer Menge von 3 bis 15 Gew.-% 
der Gesamtmenge des Basismaterials und des Additivs oder Spinell in einer Meng von 2 bis 15 Gew.-% 
65 derselbenzugegeben. 

Eine GlQhkerze kann hergestellt w rden, indem man ein Heizelement, z. B. aus Wolfram, in dem beschriebe- 
nen Halteelement einbettet In diesem Fall kann die in der GlQhkerze hervorgerufene, thermische Beanspru- 
chung dadurch herabgesetzt w rden, daB man d n B halt an Additiv in dem Halt element d rart einstellt, daB 
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der thermische Expansionskoef fizient des Halteelements demjenigen des Heizelements angepaBt wird 

Der eine elektrisch leitende Keramik als Heizelement enthaltende GIuhkerzen-Typ kann hergestellt werden, 
indem man das Heizelement mit dem beschriebenen Halteelement verbindet In diesem Fall wird fur das 
Heizelement die gleiche Zusammensetzung wie fur das Halteelement gewahlt und hierdurcb an den Verbin- 
dungsteilen mit dem Halteelement keine thermische Belastung erzeugt 5 

Dieser Gluhkerzen-Typ kann beispielsweise dadurch realisiert werden, daB man ein Halteelement aus dem 
beschriebenen Sinterk6rper ( der S13N4 als Basismaterial und M0S2 als Additiv enthalt, herstellt und ein Heizele- 
ment mit dem hergestellten Halteelement verbindet, das aus einem Sinterkdrper mit einer Zusammensetzung 
gleich derjenigen des Halteelements besteht, dessen MoSi2-Teilchen einen durchschnittlichen Teilchendurch- 
messer aufweisen, der ausreichend kleiner 1st als derjenige der SiaN^Teilchen, beispielweise die Halfte oder 10 
weniger desjenigen der SbN4-Teilchen betr&gt In diesem Fall besitzt der erhaltene Sinterkdrper fiir das 
Heizelement eine derartige Struktur, daB ein jedes der Si3N 4 -Teilchen von MoSi 2 -Teilchen umgeben und von 
benachbarten SiaN^-Teilchen getrennt ist und daB die MoSirTeilchen reihenmaBig miteinander, wie in Fig. 4 
gezeigt, verknQpft sind Dies fuhrt zu einer elektrischen Leitfahigkeit, die dem Heizelement verliehen wird 

In dieser Gliihkerze ist der thermische Expansionskoeffizient des Halteelements im wesentlichen der gleiche 15 
wie derjenige des Heizelements. Daher tritt kaum eine thermische Belastung in dem Verbindungsteil zwischen 
dem Halteelement und dem Heizelement auf, und demzufolge erfolgt dort auch keine Beschadigung. 

Weiterhin konnen das Halteelement und das Heizelement unter den jeweils geeignetsten Bedingungen 
integrierend gesintert werden. 

Es folgt eine kurze Erlauterung der Zeichnungen; es zeigt 20 

Fig. 1 ein Modelldiagramm, das die Stuktur des erfindungsgemaB verwendeten Sinterkdrpers wiedergibt; 

Fig. 2 eine graphische Darstellung, die die Beziehung zwischen dem MoSi2-GehaIt in dem Si3N4-MoSi2-Sin- 
terkdrper und dem thermischen Expansionskoeffizienten wiedergibt 

Fig. 3 einen Querschnitt einer Ausfuhrungsform einer Gliihkerze, bei der der Sinterk6rper als Halteelement 
zur Stiitze des keramischen Heizelements verwendet wird; 25 

Fig. 4 ein Modelldiagramm, das die Struktur des bei der in Fig. 3 gezeigten Ausftihrungsfonn verwendeten, 
keramischen Heizelements wiedergibt; und 

Fig. 5 einen Querschnitt einer weiteren Ausfuhrungsform einer Gluhkerze, bei der der Sinterkdrper als 
Halteelement verwendet wird 

Es folgt eine eingehende Beschreibung der Ausfuhrungsformen. 30 



Ausfuhrungsform 1 

(1) 82 VoL-% (70 Gew.-%) Si 3 N4-Pulver und 18 VoL-% (30 Gew.-Vo) MoSi2-Pulver, jeweils mit verschiedenen 
durchschnittlichen Teilchendurchmessern, werden mit unterschiedlichen Mengen Sinterhilfsmittel gemischt, urn 35 
Pulvermischungen herzustellen. 

Eine jede der Pulvermischungen wird mit einem Ldsungsmittel, wie Ethanoi, gemischt und geriihrt Hiernach 
wird Dibutylphthalat als Weichmacher und Polyvinyibutyral (Polymerisationsgrad « 1000) als Bindemittel 
zugegeben und unter Bildung einer Aufschlammung mit einer Viskositit von 3 x 10* ~ 10 x 10 4 dPas geknetet 
Die erhaltene Aufschlammung wird der Rakelmethode unterzogen und unter Bildung einer Vielzahl kerami- 40 
scher griiner Folien mit einer jeweiligen Dicke von 0,7 mm getrocknet. Diese keramischen grunen Folien werden 
gestapelt und bei etwa 120°C Iaminiert Hiernach werden die Iaminierten Folien 30min unter Argongas bei 
1700°C belassen und unter einem Druck von 500 bar zur Erzielung eines keramischen Sinterkdrpers gepreBt 
Auf diese Weise erhalt man keramische Sinterkdrper der Proben Nr. 1 bis 24. 

Man miBt den spezifischen Widerstand der erhaltenen keramischen Sinterkdrper. Das MeBergebnis ist in 45 
Tabelle 1 angegeben. GemaB Tabelle 1 kann der spezifische Widerstand kontrolliert werden, indem man den 
Teilchendurchmesser von S13N4 und MoSi2 andert 

Jedoch kann die ais Stiitzelement der Gliihkerze erforderliche elektrische Isolationseigenschaft nicht nur 
durch Kontrolle des Teilchendurchmessers von Si 3 N4 und MoSi2 erhalten werdea 

Das Halteelement der Gltthkerze muB einen spezifischen Widerstand von nicht geringer als 10 5 , vorzugsweise 50 
nicht geringer als 10 7 Ohm • cm besitzen. Wie aus Tabelle 1 ersichtlich, kann der vorstehend beschriebene 
spezifische Widerstand erhalten werden, indem man nicht weniger als 3 Gew.-% AI2O3 oder nicht weniger als 2 
Gew.-% MgA^CU (Spinell) zugibt In Tabelle 1 zeigen die Zeichen O die Proben, die fiir das Halteelement der 
Glfihkerze geeignet sind 

(2) Als nachstes wird die Anderung der elektrischen Isoliereigenschaft und des thermischen Expansionskoeffi- 55 
zienten aufgrund der Anderung des MoSi2-Gehalts untersucht 

In diesem Fall werden 8 Gew.-% Y2O3 und 4 Gew.-% AI2O3 als Sinterhilfsmittel zugegeben, und der spezifi- 
sche Widerstand der Sinterkdrper mit einem jeweils unterschiedlichen MoSi2-Gehalt wird gemessen. Die 
Ergebnisse sind in Tabelle 2 und Fig. 2 wiedergegeben. 

Wie der Tabelle 2 zu entnehmen ist, kann, wenn der MoSi2-Gehalt nicht mehr als 25 VoL-%, vorzugsweise so 
nicht mehr als 20 VoL-%, b tragt, eine wfinschenswerte elektrische Isoliereigenschaft erzielt werden, die fiir das 
Halteelement d rGluhkerz genugt 

Weiterhin zeigt Rg. 2, daB der thermische Expansionskoeffizient des 20 VoL-% MoSi2 enthaltenden Sinter- 
korpers 4^ x 10" 6 K" 1 betrfigt 

Wird dieser Sinterkdrper als Halteelement der Gliihkerze verw ndet und ist Wolfram (thermischer Expan- 65 
sionskoeffizient — 4,4 x 10" 6 K -1 ) hierin eingebettet, ist der Unterschied in dem thermischen Expansionskoeffi- 
zienten zwischen dem Sinterkdrp r und dem Wolfram so g ring wie 0,2 x 10~ 6 K" 1 . 

Im Gegensatz hierzu ist der Unterschied im thermischen Expansionskoeffizienten zwischen dem kein MoSi2 
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und Wolfram enthaltenden SinSorper so hoch wie 1,2 x 10~ 6 K" 1 . Dieses Ergelmzeigt, daB der Unterschied 
im thermischen Expansionskoef fizienten um 80% vermindert werd n kann, indem man den MoSi 2 -Gehalt auf 20 
VoL-% erhSht Verwendet man einen derartigen Sinterkorper als Halteelement fur eine Gliihkerze kann die 
Erzeugung einer thermischen Belastung aufgrund des Unterschieds im thermischen Expansionskoeffizienten 
zwischen dem Halteelement und dem Wolfram merklich reduziert werden. 

AusfQhrungsform 2 

(1) Die Ausfuhrungsform, bei der der Sinterkorper auf das Halteelement der Gluhkerze aufgebracht ist, wird 
inFig.3wiedergegeben. . . 

Wie in Fig. 3 gezeigt, ist ein plattenfdrmiger Vorsprung 21 am Kopfende bzw. Endstfick ernes stabformigen 
Halteelements 2 mit rechteckigem Querschnitt ausgebildet Ein Heizelement 1 mit U-formigen Querschnitt ist 
um den Vorsprung 21 herum ausgebildet, um ihn zu bedecken. Zufuhrungsdrahte 3a und 3b aus Wolfram sind in 
das Halteelement 2 eingebettet Ein Endstiick eines jeden der Zufuhrungsdrahte 3a und 3b ist mit dem Heizele- 
ment 1 verknQpft Ein Metallrohr 4 ist an die AuBenperipherie des Halteelements 2 verknQpft und ein Ende eines 
zylindrischen Metallgehauses 5 ist mit dem Rohr 4 verbunden. Ein ruckwartiges Ende des Zuf uhrungsdrahtes 3a 
erstreckt sich zu dem Basisende des Halteelements 2 und ist mit einer Kraftquelle (nicht dargestellt) fiber eine 
Metallkappe 6, die auf das Basisende des Halteelements 2 aufgebracht ist, und einen Nickeldraht 7 verbunden. 
Ein rttckwirtiges Ende des Zuf uhrungsdrahtes 3b ist mit dem Metallrohr 4 verbunden. 

Sowohl das Heizelement 1 als auch das Halteelement 2 sind ein Sinterkdrper einer Mischung aus 82 VoL-% (70 
Gew.-%) SUN* 18 VoL-% (30 Gew.-%) MoSi 2 und Sinterhitfsmitteln, bestehend aus Y2O3, A1 2 0 3 in Mengen von 
7 bzw. 3% der Gesamtmenge an MoSi 2 und Si 2 N4. Das Halteelement 2 und das Heizelement 1 sind integrierend 
gesintert 

Der durchschnittliche Teilchendurchmesser des vorstehend beschriebenen MoSi^Pulvers des Halteelements 
25 2 und des Heizelements 1 betragt 03 Jim und der durchschnittliche Teilchendurchmesser des Si 3 N 4 -Pulvers 
betragt 0,6 \im in dem Halteelement 2 und 13 urn in dem Heizelement 1. 

Das Halteelement 2 besitzt eine Struktur der Art, daB aneinanderhaftende, elektrisch Ieitende MoSirTeilchen 
von elektrisch isolierenden Si3N 4 -Teilchen umgeben werden, so daB sie von benachbarten, aneinanderhaftenden 
MoSi 2 -Teilchen, wie in Fig. 1 gezeigt, getrennt sind und derazufolge dem Haltelement 2 eine ausreichende 
30 elektrische Isolationseigenschaft verliehen wird. 

Das Heizelement 1 besitzt die gleiche Zusammensetzung wie das Halteelement % weist jedoch eine derartige 
Struktur auf, daB Si3N4— Teilchen, deren Teilchendurchmesser weitaus grdBer ist als derjenige der MoSi 2 -Teil- 
chen, von MoSi 2 -Teilchen umgeben sind und daB die MoSi 2 -Teilchen, wie in Fig. 4 gezeigt, miteinander in Reihe 
verknupft sind und demzufolge dem Heizelement 1 elektrische Leitfahigkeit verliehen wird 

Das Halteelement 2 ist mit dem Rohr 4 durch L6ten verbunden, nachdem die Oberflache des Halteelements 2 
mit Nickel beschichtet worden ist Das Rohr 4 ist mit dem Gehause 5 durch Lbten verbunden. 

(2) Die Gluhkerze mit der vorstehend beschriebenen Struktur, deren Halteelement 2 integrierend mit dem 
Heizelement 1 durch HeiBpressen bei 1560 bis 1760°C bei 50 kbar in Argongas von 1 bar Druck integrierend 
gesintert ist, wurde hinsichtlich ihrer thermischen Schockbestandigkeit und der Verbindungsfestigkeit des 
Halteelements 2 mit dem Rohr 4 untersucht Zu Vergleichszwecken wurden ahnliche Versuche mit einer 
Gluhkerze durchgef Qhrt, deren Halteelement 2 aus 55 VoL-% S13N4 und 45 VoL-% A1 2 0 3 besteht 

Die thermische Schockbestandigkeit wurde mit Hilfe des Wechseltemperaturtests untersucht Es wurde 
namlich Spannung an die Gluhkerze derart angelegt, daB sie bei einer vorherbestimmten Temperatur gehalten 
wurde. Hiernach wurde der Vorsprung am Endteil aus dem Rohr 4 in Wasser von 20° C eingetaucht An der 
45 Oberflache erzeugte Risse der Gluhkerze wurden untersucht 

Die Verbindungsfestigkeit wurde durch den Druck untersucht, der auf das Heizelement 1 in Richtung des 
Rohrs 4 ausgeftbt wurde, wenn das Heizelement 1 in das Rohr 4 gefallen ist 

Die Versuchsergebnisse sind in den Tabellen 3 und 4 aufgefiihrt In Tabelle 3 zeigt das Zeichen V die Bddung 
von Rissen an. . ... ^ 

50 Wie aus Tabelle 3 ersichtlich, werden in samtlichen erfindungsgemaBen Proben keine Risse beobachtet Der 
thermische Expansionskoeffizient des aus dem Halteelement 2 gebildeten Sinterkdrpers ist demjenigen der 
Zufuhrungsdrahte 3a und 3b aus Wolfram, die in das Halteelement 3 eingebettet sind, sehr ahnlich, und das 
Heizelement 1 und das Halteelement 2 bestehen jeweils aus dem gleichen Material Dies ftthrt dazu, daB die 
thermische Belastung, die durch den Unterschied in der thermischen Expansion zwischen dem Halteelement 2 
55 und den Zuftthrungsdrahten 3a und 3b und zwischen dem Heizelement 1 und dem Halteelement 2 verursacht 
wird, bemerkenswert gering ist und demzufolge die thermische Schockbestandigkeit ausgezeichnet ist 

Weiterhin ist, wie in Tabelle 4 gezeigt, die Verbindungsfestigkeit der erfindungsgemaBen Probe bei weitem 
hdher als diejenige der Vergleichsprobe. Dieses Ergebnis zeigt, daB die Verbindungsfestigkeit des Halteelements 
2 gegenttber dem das Halteelement 2 bedeckenden Metallrohr nach der Erfindung merklich erhSht ist Dies 
rtihrt daher, daB MoSi& das leicht an Ni geknupft wird, in dem Halteelement 2 unter Verbesserung der 
Kohasionseigenschaft der Nickelbeschichtung gegenfiber dem Halteelement 2 dispergiert wird. 

(3) Es wurden verschiedene Brennbecfingungen und Eigenschaften eines Sinterkorpers aus 82 VoL-% S13N4 + 
18 VoL-% MoSb + 7 Gew.-% Y 2 0 3 + 3 Gew.-% AI2O3 (aus dem sich das Halted ment und das Heizelement 
der vorstehend beschriebenen Ausfuhrungsform zusammensetzen) und diejenigen eines Sinterkdrpers aus 55 
VoL-% Si3N 4 + 45 VoL-% AI4O3 (aus dem sich das Halteelement des vorstehend beschriebenen Vergleichsbei- 
spiels zusammens tzt) untersucht Die Testergebnisse sind in Tabell Sangegeben. 

Wi der Tabelle 5 entnomm n w rden kann, wird die F stigkeit des Sinterkdrpers aus 55 VoL-% S13N4 + 45 
Vol.-% A1 2 0 3 bei einer Brenntemperatur fiber 1600°C rasch vermindert Es wurde klar, daB diese Abnahme in 
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der Festigkeit daher riihrt, daB die Umsetzung gemaB 3 Si 3 N 4 + 2 A1 2 0 3 — 2 Si4Al 2 0 2 N 6 + Si0 2 stattfindet und 
demzufolge Si02 als OberschuBkomponente auf der intergranularen Schicht abgeschieden wird Dieses Ergeb- 
nis zeigt, daB die Brenntemperatur nicht mehr als 1600°C betragen sollte, wenn man eine fur das Halteelement 
ausreichende Festigkeit erhalten mdchte. 

Im Gegensatz hierzu l&Bt sich der SinterkSrper Si3N4— MoSi2 weitaus schwieriger sintern als Si3N4— AI2O3 5 
und es sind nicht weniger als 1640°Q vorzugsweise nicht weniger als 1 680° C, Brenntemperatur erforderlich, um 
ihn selbst mit Hilfe des HeiBpreBverfahrens zu sintern. 

Wie aus den vorstehenden Sachverhalten hervorgeht, ist es sehr schwierig, das Halteelement aus 
Si3N4— AI2O3 und das Heizelement aus Si3N4— MoSi 2 eines herkSmmlichen keramischen Heizelements derart 
integrierend zu sintern, daB beide Elemente ausgezeichnete Eigenschaften aufweisen. 10 

Bei der keramischen Heizvorrichtung, deren Halteelement und Heizelement aus SbN 4 — MoSi 2 -Sinterk6rpern 
gleicher Zusammensetzung bestehen, kdnnen das Halteelement und das Heizelement, die jeweils ausgezeichne- 
te Eigenschaften bis zu ihrem iuBersten Grenzwert aufweisen, durch integrierendes Sintern erhalten werden. 

Ausftihrungsform 3 15 

Bei dieser Ausf flhrungsform wird der SinterkSrper auf das Halteelement eines anderen Typs einer Gluhkerze, 
wie in Fig. 5 gezeigt, aufgebracht 

Ein Heizelement 1 aus einem Widerstandsdraht, wie einem feinen Wolframdraht, ist in ein Endteil eines 
Halteelements 2 eingebettet, und Zufiihrungsdrahte 3a und 3b aus Wolfram, deren Endteile mit dem Heizele- 20 
ment 1 verknQpft sind, sind in das Halteelement 2 eingebettet 

Das Halteelement 2 ist ein SinterkSrper, der durch Brennen einer Pulvermischung von 80 Vol-% Si 3 N4-Pulver 
mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 0,6 u,m, und 20 VoL-% MoSirPulver mit einem durch- 
schnittlichen Teilchendurchmesser von 0,9 \im mk Additiven, bestehend aus Y2O3 und AI2O3 in einer Menge von 
7 bzw. 3 Gew.-% der Gesamtmenge an Si3N4 und MoSi2, gebildet wird. 25 

Die andere Struktur dieser Ausftihrungsform ist derjenigen der in Fig. 3 gezeigten Gluhkerze gleich, und 
demzufolge unterbleiben deren Erl§uterungen. 

Die thermische Schockbestindigkeit und die Verbindungsfestigkeit der Gluhkerze dieser Ausfuhrungsform 
wurden unter gleichen Bedingungen wie diejenigen von Ausfuhrungsform 2 untersucht 

Eine andere GIfihkerze mit der gleichen Struktur wie die Gluhkerze der Ausftihrungsform 3 rait der Ausnah- 30 
me, daB das Halteelement aus einem Sinterkorper aus lediglich S13N4 besteht, wurde zu Vergleichszwecken 
analog untersucht 

Das Testergebnis hinsichtlich der thermischen Schockbestindigkeit ist in Tabelle 6 und dasjenige hinsichtlich 
der Verbindungsfestigkeit in Tabelle 7 angegeben. Wie aus diesen Testergebnissen hervorgeht, ist die Gluhker- 
ze, deren Halteelement aus dem vorliegenden Sinterkdrper besteht, sowohl hinsichtlich der thermischen Schock- 35 
bestindigkeit ais auch hinsichtlich der Verbindungsfestigkeit ausgezeichnet 
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Nr. 


Si 3 N 4 -Gehalt 
(Vol-#) 


Tabelle 2 

MoSi 2 -Geiialt 
(Vol-?0 


Spezifisoher Widerstand 
(Ohm. cm) 


25 


100 


0 


> 10™ 


26 


95 


5 


> 10 10 


27 


90 


10 


> 10 10 


28 


85 


15 


> 10 10 


29 


80 


20 


> 10 


30 


75 


25 


6 x 10 6 


31 


70 


30 


2 x 10 5 



Tabelle 3 

25 

ffechseltemperatur 

(°C) 400 450 500 550 600 650 700 

Vergleichsprobe 0 x x x x x x 

30 

erfindungsge- 

mafle Probe 0 0 0 0 0 0 0 
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Tabelle 4 



Verbi ndungs- 
f estigkeit 
(kg) 


60D 1/000 1, 400 
1 I 1 


Vergleichs- 
probe 


« ^ 


erf indungs- 

gemSBe 

Probe 


< ► 
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Tabelle 6 

Wechseltemperatur 400 450 500 550 600 650 700 

C°Q 

Vergl ichsprobe 0 0 0 0 x x x 
erf indungs gem. Probe 0 0 0 0 0 0 0 
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Tabelle 7 



Vprhi nrlunn^ — 




15 


f estigkeit 






(kg) 


600 1,'OOD 1, 400 


20 


! ! 1 




Vergleichs- 


3* 


25 


probe 










30 


erf indungs- 






gemaBe 


4 v 




Probe 
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Patentansprtiche 


40 



1. Keramische Gluhkerze, umfassend ein Heizelement aus einem Widerstandsheizdraht und ein elektrisch 
isolierendes Halteeleraent zur Stiitzung des Heizelementes, wobei das Halteelement aus zumindest 75 bis 95 
VoL-% eines Basismaterials, 25 bis 5 VoL-% eines Additivs und einem Sinterhilfsmittel bestehend aus 
Yttriumoxid sowie einer der Komponenten: AJuminiumoxid in einer Menge von 3 bis 15 Gew.-% der 45 
Gesamtmenge des Basismaterials und des Additivs und Spinell in einer Menge von 2 bis 15 Gew.-% der 
Gesamtmenge des Basismaterials und des Additivs besteht, wobei das Basismaterial zumindest ein Material 
umfaBt ausgewahlt unter Silidumnitrid, Aluminiumnitrid und p-Sialon, wobei das Additiv zumindest ein 
Material umfaBt, ausgewahlt unter einem Silicid, Carbid, Nitrid oder Bond eines Metalls, wobei das Additiv 
einen thermischen Expansionskoeffizienten besitzt, der grdBer ist als derjenige des Basismaterials, wobei so 
das Basismaterial einen Teilchendurchmesser besitzt, der nicbt groSer ist als derjenige des Additivs, und 
wobei das Halteelement eine Struktur aufweist, derart, daB die Teilchen des Additivs aneinanderhangen und 
umgeben sind von Teilchen des Basismaterials, derart, daB sie von benachbarten aneinanderhangenden 
Additivteilchen getrennt sind, dadurch gekennzeichnet, daB das Material und/oder der Gehalt des Additivs 
derart eingestellt sind, daB der thermische Expansionskoeffizient des Halteelements demjenigen des Heiz- 55 
elements angepaBt ist 

2. Keramische Glflhkerze gemSB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der Widerstandsheizdraht in ein 
Endstuck des Halteelementes, das wie ein Stab ausgebildet ist, eingebettet ist; Zuieitungsdrahte vorgesehen 
sind, die in das Halteelement eingebettet sind, wobei das EndstOck eines jeden der Zuieitungsdrahte mit dem 
Widerstandsheizdraht veri>unden ist 60 

3. Keramische GlQhkerze, umfassend in Heizelement aus ein r elektrisch leitenden Keramik und ein 
elektrisch isolierendes Halteelement zur Stiitzung des Heizelementes, wobei das Halteelement aus zumin- 
dest 75 bis 95 VoL-% eines Basismaterials, 25 bis 5 VoL-% eines Additivs und einem Sinterhilfsmittel, 
bestehend aus Yttriumoxid sowi einer der Komponenten: Aluminiumoxid in einer Menge von 3 bis 15 
Gew.-% der Gesamtmenge des Basismaterials und des Additivs und Spinell in einer Menge von 2 bis 15 65 
Gew,-% der Gesamtmenge des Basismaterials und des Additivs best ht wobei das Basismaterial zumindest 
ein Material umfaBt ausgewahlt unter Siliciumnitrid, Aluminiumnitrid und P-Sialon, wobei das Additiv 
zumindest ein Material umfaBt ausg w&hlt unter einem Silicid, Carbid, Nitrid oder Bond eines Metalls, 
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wobei das Additiv einen ramnischen Expansionskoeffizienten besitzt, de^ffdBer ist als derjenige des 
Basismaterials, wobei das Basismaterial einen Teilchendurchmesser besitzt, der nicht grdBer ist als d rjeni- 
ge des Additivs, und wobei das Halteeiement eine Struktur aufweist, derart, daB die Teilchen des Additivs 
aneinanderhangen und umgeben sind von Teilchen des Basismaterials, derart, daB sie von benachbarten 
aneinanderhangenden Additivteilchen getrennt sind, dadurch gekennzeichnet, daB das Heizelement die 
gleiche Zusammensetzung wie das Halteeiement besitzt und somit sein thermischer Expansionskoeffizient 
demjenigen d s Halteelements angepaBt ist 

4. Keramische GlQhkerze nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB die elektrisch leitende Keramik 
ausgebildet ist auf einem Endstuck des Halteelements, das wie ein Stab geformt ist, durch integrierendes 
Sintern; Zuleitungsdrahte vorgesehen sind, die in das Halteeiement eingebettet sind, wobei ein Endstuck 
eines jeden der Zuleitungsdrahte mit der elektrisch leitenden Keramik verbunden ist 

5. Keramische GlQhkerze gemaB Anspruch 1 oder 3, dadurch gekennzeichnet, daB das Additiv zumindest 
ein Material, ausgewahlt unter Molybdansilicid, Utancarbid, Titannitrid und Zirkoniumborid ist 

6. Keramische GlQhkerze gemaB Anspruch 1 oder 3, dadurch gekennzeichnet, daB das Halteeiement einen 
spezifischen Widerstand von nicht weniger als 10 5 Ohm • cm besitzt 

7. Keramische GlQhkerze gemaB Anspruch 1 oder 3, dadurch gekennzeichnet, daB das Halteeiement 
Siliciumnitrid als Basismaterial und Molybdansilicid als Additiv enthalt 

8. Keramische GlQhkerze gem&B Anspruch 1 oder 3, dadurch gekennzeichnet, daB ein Gehause vorgesehen 
ist, urn das Halteeiement unterzubringen und zu stQtzen. 

9. Keramische GlQhkerze gemaB Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB das Halteeiement auf das 
Gehause Qber eine Nickelbeschichtung, die auf der Oberfiache des Halteelements ausgebildet ist, aufgeldtet 
ist 

10. Verfahren zur Herstellung einer keramischen GlQhkerze nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Material und/oder der Gehalt des Additivs derart eingestellt werden, daB der thermische Expansionsko- 
effizient des Halteelements demjenigen des Heizelements angepaBt ist 

1 1. Verfahren zur Herstellung einer keramischen GlQhkerze nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB 
fur das Heizelement die gleiche Zusammensetzung wie fQr das Halteeiement gewahlt wird und somit der 
thermische Expansionskoeffizient demjenigen des Halteelements angepaBt wird. 
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